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la preparacidén de dialdehidos saturados e insaturados. Pa

 también un objeto de esta invencién.

formacidn de 4cido Q,w ~aldehidos insaturados.

CHO

/l\o s

\\l ’9 —_—‘~_f 5\\COOH

Hoja nam. l
La invencidén se refiere a un procedimiento para

ra ser mas exactos, esta invencidén tiene como objeto un

procedimiento para la preparacidn de o ,u» -dialdehidos sa
turados e insaturados por reduccioén catalitica de los co-
rrespondientes monoozdnidos de cicloolefinas multiinsatu-

radas. Los oy ~dialdehidos asi obtenidos constituyen

Diagramaticamente, la reaccidén es como sigues

' GH CHO o CHO. o o
A~ g

R A reducc?on; R reduccygga.R (H)n o
~ selectiva \\b \\b N
H ' HO 7 HO -

donde R representa una cadena olefinica con una o mis 1n--
satura01ones, mientras que R(H) representa la cadena pa-
rafinica correspondiente.

. Asi, en su primera fase, la invencidén se refie-
re a la reduccidn catalitica selectiva del grupo "ozénido!
¥ no de los dobles enlaces de la cadena olefinica, mien-
tras que en su segunda fase aquélla se-refiere a la fedug
cién de los dobles enlaces ~0=0- .

Ad1c1onalmente, la invencidén se refiere a un mé
todo de obtencidn de rendlmlentos elevados de o ,Ww~dial-
dehidos insaturados mientras que se evitan o se reducen al

minimo las reacciones secundarias indeseadas-tales como la
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L (R tiene el significado explicado anteriormente).

" plo. - |

Hoja ntm, 2

Los monoozdnidos de las cicloolefinas multiin-
saturadas pueden obtenerse por la monoozonizacidén selecti
va en dos disolventes, uno polar y el otro no polar, de
las cicloolefihas multiinsaturadas de acuerdo con la meto
dologia descFita en la patente italiana 998,227, por ejen

i : -
La reduccidn selectiva de los monoozdnidos a .
dialdehido insaturado puede llevarse a cabo directamente
en la solucién del ozénido en el disolvente polar resui;“'
tante de la reaccién de monoozonizacibén, en la que dichbz‘
disolvente polar estéd constituido por un disolvente ﬁnit§r
o también por una mezcla de dos o més disolventes, tgléé
como &cido acético y anhidrido acético, por ejemplo.

IMPORTANCIA INDUSTRIAL DE LOS PRODUCTOS DE LA INVENCION l

Que se'sepa, en el estado actual de la técnica
en cuestiﬁn, los o ,W~dialdehidos insaturados y saturadog
sirven, ante todo, por ejemplo, como compuestos interme-
dios para la sintesis, por medio de procedimientos cono=-
cidos, de otros productos que a su vez son compuestos in~-
termedios (tales como los didcidos y diaminas correspon-
dientes), a partir de los cuales pueden obtenerse después
los diversos tipos de nylon.

METODOS CONOCIDOS PARA LA OBTENCION DE o ,UW-ALDEHIDOS IN

SATURADOS Y SATURADOS QUE CONTIENEN 8, 10 6 12 ATOMOS DE

CARBONO

Los métodos conocidos para la obtencidén de oL,
W.dialdehidos instufados se refieren generalmente a pre-
paraciones en escala de laboratorio.

Por ejemplo, en Bulletin Chem. Soc. Japan 36/II,




Hoja nim. 5

1> - pégs. 1390-2 Cl963); se describe la preparacidn de dodeca
dieno-4,8-dial(1,12) por tratamiento de ciclododecatrie-
no, primeramente con perdxido de hidrdgeno y a continua-
cién con tetraacetato de plomo.

5 La preparacién de dialdehidos insaturados se cg
noce también (Chem. Zentr. 1959/7631 y Chem. Zentr. 18,
1253 (1969)j, asimismo por métodos en escala de laborato~
rio; eﬁ lo; que los ozbnidos se reducen facilmente a dial
dehidos en presencia de un metal, el cual se utiliza, sin )
10 embargo, en una cantidad tal que es al mehos estequiomés .
trica y no catalitica. Fl método de Lycan y Adams (JACS“'
51, 625 (1929) y JACS 65, 752 (1943)), por ejemplo, es un|
método tipico Que ha aplicado la Sociedad solicitante pa;&
ra reducir el monoozdénido de ciclododecatrieno con una —fl
, 15 cantidad en exceso de zinc en polvo en &cido acético, pbr
cuyo método se obtienen rendimientos elevados de dodeca-
dieno-4,8~dial~(1,12).

Sin embargo, reduciendo cataliticamente los o0zd
nidos de las cicloolefinas monoinsaturadasrcon hidrdgeno
20 en presencia de un catalizador de reduccidén (por ejemplo,
platino, paladio, ete.), a la vez que los dialdehidos se
producen también grandes cantidades de dcidos-aldehidos
(tanto como 30-40% en algunos casos). Por ejemplo, en la
patente de Du Pont (patente briténica 709.450), en la re-
25 duccion del ozénido de ciclohexeno (cicloolefina monoin-
‘saturada) a dialdehido adipico los rendimientos no exce-

- den del 70%.

Adends, para obtener dialdehidos insaturados es

necesario que sea posible detener la hidrogenacidn tan ~=

30 pronto como desaparece la funcién perdxido, y también que

13018
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ei hidrégeno no sea absorbido por los dobles enlaces de
la cadena olefinica al mismo tiempo (ambas condiciones
son muy dificiles de controlar y regular).

DESCRIPCION DE LA TNVENCION

esta invencidn) que es posible obtener o(,W-dialdehidos

tuido por:

13018

-La Sociedad Solicitante ha descubierto ahora

inesperadamepte (y esto constituye uno de los objetos de

insaturados por realizacidén de la reduccidén de los mono~
ozbnidos de cicloolefinas multiinsaturadas en una solu- .

cidén y en presencia de un sistema de catalizador consti-

(A) un metal noble, que puede ser paladio o platino, so~

portado sobre carbonato de calcio, alfimina, carbdn, sul; }
fato de bario, ete. y l
(B) uno o mds compuestos de un metal pesado tal como plo-
mo, Bismuto, ete,

El sistema de catalizador (B) puede afladirse a
la solucién del ozdnido con arreglo a diversos procedimien
tos que dependen principalmente de la forma en que se en-
cuentra dicho sistema de catalizador; por ejemplo, cuando
el compuesto de los metales pesados se halla en forma de
sales solubles en el disolvente del ozénido (por ejemplo,
acetatos), aquéllas se afiaden directamente a la solucidn,
mientras que cuando dicho compuesto estd en forma de un
6xido aquéllas se afiaden al catalizador de reduccidn, el
cual es generalmente un metal noble depositado sobre un
soporte; finalmente, un procedimiento adicional consiste
en impregnar el metal noble asi obtenido con una solucidn
adecuada de una o mis de egtas sales de metales pesados.

La cantidad del sistema de catalizador que se --
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1 | emplea de acuerdo con la invencidn es preferiblemente co=-
mo sigue: la cantidad en peso del componente (A) se man~
tiene entre 0,1% y 1% de la cantidad de monoozénido, mien |
tras que la cantidad de metal pesado puede variar desde
5 0,5 a 10 veces el peso del metal noble empleado de manera
que la reduc?ién se detendra en el dialdehido iﬁsaturado,
de acuerdo con la'invencién, ¥y no actuaré sobre los do=_ -
bles enlaceg olefinicos al propio tiempo.

7 La temperatura de reduccidn puede variar des@él(
10 : una temperatura muy baja (siendo el limite la solidificéi»
cién de los disolventes) hasta mis de 1009C. En la préc-
tica, se ha encontrado que no es cohveniente tener una ;%ir
temperatura demasiado baja, aparte de la necesidad de mén;
tener la estabilidad del ozdnido empleado, ya que la velp%:
15 cidad de la reaccidn se ve muy frenada; ni tampoco es con-|
veniente una temperatura excesivamente alta, dado que a
— temperaturas altas los aldehidos insaturados tienden a su~
frir reacciones de polimerizacién y condensacién, aun cuan
do no se ha observado absorcidén alguna de hidrégeno sobre
20 los dobles enlaces hasta 1009C, La temperatura éptima de
hidrogenacidén varia generalmente, de acuerdo con la inven-
cibén, desde 02 a 609C, mientras que la vresidén varia desde
la presidn ambiente hasta ias 50 atmbsferas.
| La reduccidn selectiva de los monoozbnidos de
25 las cicloolefinas a dialdehidos insaturados puede realizar
se continuamente o por métodos diécontinuos, a la presién'
atmosférica o a una presién mds alta; aquélla se realiza
discontinuamente a presidn cargando en un autoclave de ace
ro el sistema de catalizador y después la solucidn de ozbd-

- 30 nido; se realiza continuamente introduciendo como alimenta

13018
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. do la cantidad tal que los equivalentes de 4cido de la re-

H?jn m‘Sm. 6
cibén todos los éomponentes en el autoclave con siéteﬁas
adecuados y dejando que transcurran los tiempos de carga,
los cuales varian con la velocidad de hidrogenacidn del
ozbénido; si es necesario, en el 4ltimo -de estos dos casos
es posible utilizar mds de un autoclave en serie a fin de
aumentar el grado de conversién del ozénido en dialdehido
insaturado., .

Cuando larsq;ucxén ya no absorbe mis hidrégeng;

se Quita la presidn del autoclave y se separa por filtra§

cibén el catalizador sblido. Este catalizador puede utiii;

zarse de nuevo para una hidrogenacidn adicional de ozéni;
dos insaturados después de haber aiiadido nuevamente la to-
talidad o una parte del componente (B) del sistema de ca-
talizador.

Un objeto adicional de esta invencidén es prepa-
rar cL,a)-dialdehidos saturados por medio de hidrogena~
cién de los dobles enlaces olefinicos de los dialdehidos
insaturados correspondienfes obtenidos como se indica en
el texto precedente, por ejemplo.

Gomo 1la solucién del dialdehido insaturado con-
tiene todavia el compuesto del metal pesado, éste Gltimo
tiene que separarse antes de llevar a cabo la hidrogena-
cidn catalitica de los dobles enlaces. ZEsto se hace pof
tratamiento del dialdehido insaturado en un disolvente or
génico con una resina cambiadora de ion acidificada con

dcido sulfdrico (del tipo "Amberlite", por ejemplo), sien-

sina sean iguales o mayores que los’ equivalentes del metal
utilizado como agente inhibidor. El tratemiento se lleva

a cabo Optimamente en un gas inerte.(Ne, 002, etc.) ¥ pue
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 sibén comprendida desde la presién ambiente hasta 50 atmés

vos, pero no son limitantes.

Hoja nam. 7

de efectuarse a una temperatura inferior a 7020, pero pre
feriblemente se realiza a la temperatura ambiente, con
agitacidén de la solucidén de dialdehido ¥y resina o, de otr¢
modo, la solucidén del dialdehido se haré percolar a tra-
ves de la resina, la cual se habré dispuesto previamente
de manera adecuada en una-columna, por ejemplo. ILa solu-
cién de dialdehido insaturado se pone luego en un autocla |

ve en presencia de un catalizador de hidrogenacién tal co

mo paladio, platino, rodio, etc. y se hidrogena a una pre

feras y a una temperatura que va desde 02 hasﬁa 502C, --
Cuaﬁdo ha cesado la absorcién de hidrdgeno, se quita lé':i
presién en el autoclave, se filtra la solucién para sepaf
rar el catalizador y se evapora el disolvente; de este @6}’
do s¢ obtiene el dialdehido saturado. 4

. El tratamiento de descationizacidn puede seguir-
se_también por lavado del dialdehido insaturado con agua;
en este casd, es necesario evaporar el disolvente orgini-
éo, el cual es generalmente miscible con el agua, y lle~
var a cabo el lavado con agua sobre el residuo constitui-
do por el dialdehido insaturado; a fin de aumentar la ve-
locidad de separacidn de L§s fases acuosa y orgénica, el
dialdehido insaturado se ﬁuede disolver en un disolvente
insoluble en agua, tal como benzol, toluol, xilol, tetra-
cloruro de carbono, cloroformo, etc. |

' Por lavado del dialdehido insaturado con agua
se obtiene una mayor velocidad de hidrogenacidn de los do-

bles enlaces que la obtenida con el dialdehido sin lavar

con- agua. Los ejemplos que siguen tienen fines ilustrati-
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1 | EJEMPLO 1

Reduceidn del monoozdnido de ciclododecatrieno

(CDT) a dodecadieno~l,B8-dial-(1,12)

Se prepard el monoozdénido de ciclododecatrieno
> por métodos comocidos, tales como el descrito en la paten
te italiana 998.227, por ozonizacidn continua del CDT en
una mezcla q; disolventes constituida por &cido acétice °
¥y aceite de’vaselina, la éual formaba la fase estacionéf;
ria del reactor de ozonizacidén., Se dosificaron 340 g/hde
10 * | ra de ¢,t,t-1,5,9-ciclododecatrieno, 100 g/hora de ozon§
¥ 1315 g/hora de 4cido acético que contenia 5% de agua.
La solucidén de ozdnido se separd continuamente, formandé;
una solucidén en 4cido acético que contenia todavia pequé;'
fias cantidades de ciclododecatrieno sin reaccionar y acéir
15 te de vaselina, los cuales ée separaron por extraccidén --
con ciclohexano. A partir del titulo yodométrico, se cal
culd que la solucidn contenia 23,9% de ozbnido de CDT.

En un autoclave de 8 litros, que se agitd mecé-
nicamente, se introdujeron, en atmésfera de nitrogeno,
20 500 cm? de dcido acético al 95% que contenia 1,91 g de —-
acetato de plomo trihidratado y 20 g de paladio al 5% so-
bre alGmina., El autoclave se lavd con nitrdgeno y luego
con hidrégeno, y por ultimo la presidén de hidrdgeno se -
elevd a 20 atmbésferas a una temperatura de 209C. Por me-
25 dio de una bomba de pistones se cargaron en el autoclave,
a un ritmo de 1000 g/hora, 3890 g de monoozdnido de CDT
en una solucidn acética tal como la obtenida a partir de
la ozonizacidn y la extraceidn previamente descritas. La
temperatura se mantuvo a 252C haciendo circular agua a

30 | 152C en un serpentin de acero inoxidable dispuesto dentro

13018
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del autoclave,

La presién se estabilizd a 10 atmésferas 30 mi-
nutos después de completarse la carga de la solucidn de
ozénido, después de lo cual se dejdé aquélla durante 30 mi
nutos mis a 20 atmésferas y a 25°C sin que se observase
ninguna ébsorcién adicional de hidrégeno.

La solucidn se descargd a través de un Filtro .
a fin de retener el catalizador de paladio, después de:ig
cual aquélla se tratd a la temperatura ambiente durante |
60 minutos con 10 cm® de resina sulfénica "Amberlite" hi~|
meda. | 7 N

La solucién acética de dialdehido insaturado
asi obtenida se evapord después a vacio. El residuo se 3f
lavd con agua para separar las (iltimas cantidades de ac1-'1
do acético, y se secd después nuevamente a vacio.

Se obtuvieron asi 961,58 g de residuo de dial-
dehido con las caracteristicas analiticas siguienteé:

' CHO = 9;4 miliequivalentes/gramo (ﬁeq/g);

B = 0,53 meq/g ,
Se obtiene dodecadieno-@,B-diél-(l,12) puro por destila-
cidén del producto de reduccidn; el producto hierve a 1012
a un vacio de70,07 nn Hg. E; producto destilado tiene el
andlisis siguiente: :

CHO

H-!-

10,16 mea/g (tebrico, 10,3);

0,08 meQ/g (tedrico, )
Las paractéristicas fisicas de este producto son como Si-
gue:' ' |

20 =1 ,4789 (segun las Tablas, 1,4799); D20 = 0,956 (se~-
gin las Tablas, 0,9625).
EJEMPLO 2
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REDUCCION DEL MONOOZONIDO DE CDT A DODECADIENO-4,8-

DIAL~(1,12). Disolvente: &cido acético y anhidrido
acético '
Se prepard el monoozénido de CDT por métodos
conocidos mediante la ozonizacibén de ciclododecatrieno
en una mezcla de disolventes constituida por aceite de va
selina, écid5 acético y anhidrido acético. E
La Solucién_del?monoozénido obtenida por ozoni-
zacidén continua se tratd con ciclohexano para extraer las
pequeiias cantidades de aceite de vaselina y CDT sin rea§%~
cionar presentes. Después de este tratamiento, la solu-
cibén tenia la composicibén siguiente: '

monoozdnido de CDT 25,67%

dcido acético - 25,67%-
anhidrido acético 43 ,65%
cieclohexano ‘ 5,0%

En el autoclave de 8 litros descrito en el Ejemplo 1 se
introdujeron 500 cm3 de écido acético glacial, 20 g de
una solucién al 10% de acetato de plomo trihidratado y 20
g de paladio al 5% sobre un séporte dé altmina.

Bl autoclave se llend con hidrdgeno, y a una
temperatura de 202C se bombearon en el mismo 3630 g de la
solucién de ozénido a un ritmo de 1000 g/hora, mantenién-
dose la presidén interna del autoclave a 20 atmbésferas.

Cuando se hubo completado la carga de la solu~
cién de ozdnido, se continud la hidrogenacién durante 30
minutos mids y luego, cuando se hubo comprobado que habia
cesado la absorcidén de hidrbégeno, se descargd el producto
a través de un filtro y se tratd mientras. que se agitaba

durante una hora con 10 cma,de resina "Amberlite", evapo-
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réndose después para dejar una pelicula delgada a vacio.
El residuo restante se disolvid en un poco de

toluol, ée lavd con agua y se evapord otra vez para dejar

una pelicula delgada. Se obtuvieron asi 960,41 g, con

las caracteristicas de: | '

CHO = 9,30 meq/g; H' = 0,64 meq/g

EJEMPLO

I

REDUCCION DEL MONOOZONIDO DE GICLOUGTADIENO

(COD) A OCTEN-4-DIAL~(1,8)

"Se prepard el monoozénido de ciclooctadieno ﬁéf
métodos conocidos, en &cido acético y ciclohexano, a pag-
tir de ciclooctadieno y ozono. 500 g de la solucién déi::
monoozénido asi obtenida, que tenia la composiéién sim i
guiente: ,

monoozbnido de COD = 16,23% en peso

dcido acético = 73,97% 4w ®
agua = 5, 0% 1" i
ciclohexano = 5,06 " n

se introdujeron junto con 0,238 g de acetato de plomo tri
hidratado Y 2,5 g de paladio él 5% sobre un soporte de
carbbén en un autoclave que se agitaba.constantemente.

La hidrogenacidn del grupo perdxido se llevd a
cabo a 102C bajo una presi%n de 5 atmésferas de hidrdgeno.
Cuando hubo cesado la absorcién de hidrégeno y se hubo se-
parado el catalizador por filtracidn, la solucidn se tra-
t6 a 102C durante 1 hora con 2 cm3 de resina de intercam-
bio de ion "Amberlite IR 120", El residuo se separd por
filtracidn y el disolvente se evapord para dar una pelicu
la delgada a vacio, proporcionando asi 73,5 g (teérico,

72,8) de un residuo que tenia las.caracteristicas analiti-
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cas siguientes:

acidez (meq/g) 0,87
aldehidos (meq/g) 13,4
dobles enlaces (milimoles de H2/g)' 7,2

EJEMPLOS 4 a 16 INCLUSIVE

Los ejemplos 4 a 16 inclusive son ejemplos para
fines comparativos. De un modo mas detaliado, los ejer~ |
plos 4 y 5 se llevaron a qébo por reduceidn del monoozépi}
do de CDT con zinc en polvo; este sistema presupone un 7
consumo elevado de reactivo, pero se conoce en la técni¢§\
que es uno de los medios mds eficientes para la reducciéh
de ozénidos a dialdehidos.  ~

En el Ejemplo 6, el ozdénido se redujo éqn hidpéﬂ
geno utilizando paladio soportado gobﬁe alimina como caﬁgi
lizador, es decir un cétalizador de reduccién tradicionul
Como puede verse,:el porcentaje de dodecadieno~4,8-dial-
-(1,12) obtenido es despreciable.

En los Ejemploé 7 a 11 inclusive se emplearon
diversos tipos de catalizadores compuestos. De entre to-
dos ellos, unicamente el uso de Pt0, ¥ Zn(CHBCOO)g, y
Pt0, y SODM (sulféxido de dimetilo) proporciondé un rendi-
miento satisfactorio de dialdehido-12 insaturado. Los
Ejemplos 12 a 16 inclusive se lleveron a cabo con catali-~
zadores de paladio en presencia de cantidades variables
de acetato de plomo para establecer la eficiencia del ace
tato de plomo en diversas proporciones. Todos estos datog

se han recogido en la Tabla I, en la gque ACAC es écido -~

acético.
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| EJEMPLOS 17 v 18

, Paralelamente a los ensayos que se muestran en
.~ los Ejemplos 4 a 16 inclusive, se ensayaron'también otros
metales venenosos ademis del plomo. Se encontrd que era

particularmente eficiente el cadmio, siéndolo ligeramente

menos el antimonio, como puede verse en:
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- EJEMPLO 19

. REDUCCION DE DODECADIENO~4,8-DIAL-(1,12) A DO~

]

DECANODIAL-(1,12)

Se disolvieron 150,4 g de dodecadieno-4,8-dial~

-(1,12) destilado (grupos CHO, 10,15 meq/g; grupos COOH
0,12 meq/g; dobles enlaces 10,15 meq/g) en 350 cm3 de al-~
cohol metilico. 'La solucién se puso en un autoclave y se
hidrogend a 4 atm.de H, a una temperatura de 20-309C en
presencia de 3,5 g de paladio él 5% sobre alGmina., La des
carga del autoclave se filtré v ée mantuvo a 020, Al ca-
bo de una noche, se separaron por precipitacién 154,5'31,
de dodecanodial-(1,12) (punto de fusidn 36-382C; grupce
CHO

9,94 meq/g; gfupos COOH = 0,092 meq/g; dobles enla-

ces

trazas).
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f REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se
recogen en las reivindicaciones siguientes:

l12,- Un progedimiento para la preparacidn de
ol W ~disldehidos saturados e insaturadds, caracterizado
por el hecho de que, a) cuando se desea preparar un ol,
CU-dialdehido insaturado, el monoozénido de la cicloolef)
na cbrrespondiente sufre hidrogenacidén en una solucidn y
en presencia de un sistema de catalizador que comprence .
(A) un metal noble seleccionado de entre paladio o plati-
no y soportado por un soporte adecuado tal como alumina,
carbén o sulfato de bario, y (B) uno o mds compuestos de
un metal pesado; mientras que b) cuando se desea preparar
un d.,w -dialdehido saturado, el olL,® -dialdehido insatu-
rado obtenido en a) arriba sufre una hidrogenacidn catali-
tica adicional en un disolvenfe orgénico, después de sepa-
rar el componente (B) del sistema catalitico por medio de
un tratamiento con una resina cambiadora de ion acidifica
da con 4cido sulfurico, encontréndose la resina en una ~-
cantidad tal que los equivalentes de 4cido de la resina
son al menos iguales a los equivalenfes del metal pesado
en el componente (B) del sistema catalitico.

23,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin
dicacién anterior, caracterizado por el hecho de que el
éomponente (A) del sistema de catalizador se utiliza en

una cantidad que asciende a entre 0,1% y 1% del monoozdni-
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1 _do en peso.

32,~ Un procedihiento de acuerdo con una de --
las reivindicaciones anteriores, caracterizado por el he-
cho de que el componente (B) del sistema de catalizador
5 se utiliza en una cantidad comprendida entre 50% y 1000%
| del peso del,equivalente del metal empleado en el compo-
nente (A). /

45.— Un propedimiento de acuerdo con las rei-
vindicaciones 12 a 32 inclusive, caracterizado por el he-
10 - cho de que el componente (B) del sistema de catalizador
se aflade directamente a la solﬁcién en la forma de une ==
sal soluble en el disolvente del ozénido. )

58,- Un procedimiento de acuerdp coﬁ al mends
una de las reivindicaciones 12 a 32 inclusive, caracteri-
15 zado por el hecho de que el componente (B) del sistema'de
catalizador se utiliza en la forma de un 6xido.

62,«~ Un procedimiento de acuerdo con al menos
uné de las reivindicacionés 12 a 73 inclusivé, caracteri-
zado por el hecho de que el componente (A) del sistema de
20 cgtalizédor se inpregna con uﬁa solucidn del componente
(B) de dicho sistema.

73,= Un procedimiento de acuerdo con una de las
reivindicaciones anterioré;, caracterizado por el hecho
de que se emplea un compuesto de plomo, bismuto o cadmio
25 como el compuesto de metal pesado.

823,- Un procedimienfd‘de acuerdo con al menos
una de las reivindicaciones 12 a 72 inclusive, caracteri=-
zado por el hecﬁo de que la reduccidn selectiva se lleva

a cabo a una temperatura comprendida entre la temperatura

de solidificacién de la solucidén y 1002C, quizés bajo pre

13018
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 93,- Un procedimiento de acuerdo con la reivin

dicacién'anterior, caracterizado por el hecho de que el

mismo se lleva a cabo a una temperabura comprendids entre

02 y 60°C y a una presidén comprendida entre 1 y 50 atmbs-
feras.

102,~ Un procedimiento de acuerdo con una de
las reivindicaciones apteriores, caracterizado por el he-
cho de que la hidrogenacién del aldehido insaturado a al-
dehido saturado se lleva a-cabo en presencia de un catalil
zador seleccionado de entre paladio, platino o rodio.

1la,~- Un procedimiento de acuerdo con la rei=-
vindicacién anterior, caracterizado por el hecho de que
dicha hidrogenacidén se realiza a una presidn comprendida
entre 1 y 50 atmésferas y a una temperatura de 02 a 502C,.

laﬁ.—' ﬁn procedimiento de acuerdo con una de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado por el he-
cho de que, antes de sufrir la hidrogenacidn, el dialde-
hido insaturado se lava con agua. | -

132,~ "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE
oLy ~DIALDEEIDOS SATURADOS E INSATURADOS",

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an~
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|_tecede y con los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de veintiuna hojas escritas

a  madguina por una sola cara. .

Madrid, 02.MM1078

P.A.
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